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ABSTRACT

k ViSCOSid ade de Vidro S Glass Viscosity in the Range 107 to 1014 Pa.s
Part II - Compression Method

@
Ila falxa de 107 3 | Acritical review of several techniques for determining

1 4 glass viscosity in the rangelQ7 to 1014Pa.sis presented —

10 Pa . S fibre elongation, beam bending, torsional, creep, inden-

, tation and compression. The compression method is tes-

Parte 1] - MetOdO ted for a NBS 711 glass employing a differencial dilato-

| meter. It is concluded that thetechniqueis simple and re-

d C ~ ot | lilable allowing the viscosity curve to be estimated within

€ Ompressao ( ) O.21nlog n in the range 10° to 10!2 Pa.s.
INTRODUCAO
EDGAR DUTRA ZANOTTO

Departamento de Engenharia de Materiais da UFSCar. A variacdo da viscosidade com a temperatura € fator
determinante na fu‘sﬁo, refino, homogeneizacdo, devitri-
LUIZ AUGUSTO STAFFA ficacdo e conformacdo de artigos de vidros. De ponto de
Departamento de Engenharia de Materiais da UFSCar. vista cientifico e tecnolodgico, o conhecimento do compor-

tamento dos vidros € de fundamental importincia pois dis-
s0 depende o controle dos processos acima mencionados.

Desde 1931, quando foi introduzido o método de me-
dida de viscosidade por extensdo de fibras (1), varios méto-
dos alternativos tém sido propostos. Os meétodos de elon-
gacdo de fibras (1) e flexdo de barras (2) sio normalizados
€ Internacionalmente aceitos pela comunidade técnico-
cientifica. As demais técnicas ainda sdo controvertidas e
téem aplicacdo restrita. Num trabalho anterior (3),
demonstrou-se que o metodo de penetracdo e confiavel
contanto que se utilize amostras suficientemente grandes
em rela¢do ao indentador.

O objetivo global da presente série e artigos *‘Viscosi-
dade de Vidros na Faixa de 107 a 1014 Pa.s’’ & o de determi-
nar g real aplicabilidade e confiabilidade das demais técni-
e e e cas propostas na literatura, 1. e., Flexdo de discos (4). Tor-

- ¢do de barras (5). Compressdo de barras e cilindros (6) ¢

Reometria Extensional (7). Neste trabalho, pretende-se
analisar os méritos e desvantagenf dos métodos citados aci-
ma (4;5;6 e 7); alem disso, testar-se-a o meétodo de com-
pressdao utilizando-se de um dilatometro diferencial.

. TEORIA

A analogia entre tensdes e gradientes de velocidade
num meio viscoso e deformacdes em solidos elasticos, € co-
nhecida desde 1906 (8). Os métodos de medida de viscosi-
dade descritos anteriormente se utilizam dessa analogia ¢

e aplicam as equacOes da teoria da elasticidade a meios vis-
(*) Trabalho apresentado ao 29.° Congresso Brasileiro de Cerdmica, Cri-  ¢OSOS, §Ub5timind0 a deformagdo € pela taxa de deforma-
~ciuma — SC, abril de 1985 ¢do £ e o modulo de rigidez G pela viscosidade n . A
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Tabela I mostra as equagdes que sdo aplicadas na determi-
nacdo de viscosidade na faixa de 107 a 1014 Pa.s através de
diversos métodos. Deve-se enfatizar que, naquelas equa-
~ cOes assume-se que o coeficiente de Poissom, 4 , € 0,5.
Na realidade, 0,2 < 4 < 0,3 para vidros, levando a valo-
res reais de viscosidade da ordem de 40% maiores que 0s
previamente calculados.

ANALISE DOS METODOS

O método de alongamento de fibras de vidro foi pro-
posto por Lillie em 1931 (1) e tem sido bastante utilizado
na faixa 107 a 1014 Pa.s devido a sua padronizacdo pela
ASTM (Std. C336; C338). As maiores desvantagens deste
método provém do fato que o raio e o comprimento da fi-
bra variam com a elongacdo, dificultando a aplica¢do da
Eq. (1). Outra dificuldade seria a obtencdo de fibras com
certos vidros, por exemplo, vidros calcogénios.

O método de reometria extensional, descrito recente-

mente por Rhi-Sausi e colaboradores (7), € rigoroso do

ponto de vista tedrico, mas ainda ndo fo1 testado com um
vidro padrdo, e & limitado a vidros que se prestem facil-
mente & obtencdo de fibras. Além disso, provavelmente se
limita a determinacdes na vizinhang¢a do ponto de amoleci-
mento (7 = 6,6 Pa.s).

A flexdo de barras de vidro também é um metodo am-
plamente empregado na faixa de 107 a 1014 Pa.s, e fo1 pa-
dronizado pela ASTM (std C598-72). Uma dificuldade ine-
rente a técnica seria a necessidade de amostras com faces
estritamente paralelas com um cumprimento relativamente
grande.

O método de flexdo de discos de vidro foi sugerido em
1976 por Gulati e colaboradores (4) para determinagdo da
viscosidade de artigos de vidro, tais como lentes de oculos
e pratos, na faixa de 107 a 1014 Pa.s. Entretanto, o método
apresenta dificuldades experimentais na medida de defor-
macdo dos discos e dificuldades tedricas associadas a ne-
cessidade de se utilizar diversas equacgdes para diferentes
graus de deformacao.

A torcdo de barras de vidro foi sugerida por Heuse ¢
Partridge em 1974 (5)U para a faixa de 1010 a 1013 Pa.s,
mas ndo encontrou receptividade na comunidade cientifica
e industrial devido as dificuldades experimentais inerentes
a0 metodo.

A indentacdo de amostras de vidro com penetradores
esféricos e cilindricos tem sido objeto de grande controver-
sia na literatura internacional. Recentemente, Zanotto (3)
demonstrou que & possivel obter valores confiaveis de vis-
cosidade na faixa de 108 a 1012 Pa.s, com indentadores es-
féricos e cilindricos, contanto que se utiliza amostras sufi-
cientemente maiores que os indentadores. A grande vanta-
gem desse metodo reside na facilidade experimental.

O meéetodo de compressdao de barras sugerido em 1973
por Watanabe e colaboradores (6) pode ser aplicado na fai-
xa de 109 a 1012 Pa.s e aparentemente se constitul numa
técnica com inuameras facilidades teoricas (na dedugdo das
equacdes) e experimentais. Este método ndo teve maior
aceitacdo devido aos resultados descritos em (6) que mos-
tram uma discrepancia entre os valores experimentais € 0s
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TABELA I — Equacdes utilizadas para a determinacdo de viscosidade

Equacgio Referéncia
(A) (1
(B) (7)
pSl

(C) (2)

Flex3o de Discos:

3 Kpgr4.
N= —=j <h/2 (D) (4)

32€ h? .

Torc-ﬁo de Barras:
MigO

, (3)
k’ €

Indentacio:
Indentador cilindrico

0196 P’

S F 3
P (F) 3

Indentador esferico:

9P

R (G) 3)
128 r1/2 F(e)

Compressao:

PL (H) (6)

carga aplicada (N)
torque (N.m)
1 = comprimento efetivo da amostra (m)

= espessura ou altura da amostra (m)
S = area de seccdo transversal da amostra (m?)

= raio da amostra ou do indentador (m) y
[.= momento de inércia da sec¢do transversal (m )
€ = deformacdo (m) , dulocavutfy
€ = taxa de deformacdo (m.s -1) deslOgmen e
m = massa da amostra (Kg)
p = densidade da amostra (Kg.m-3)
g = aceleragdo da gravidade (9,81 m.s-2)
F(E)= 3/22r)3/2 (2@ - senf)
§ = arcsen [1-(E/1)]; (rad)
K=G+W(d +u/1l +y)=183paralu= 0,5
C = 360x3600/27 o
K’ = hb3{1/3-0,21 (b/h) [1-(b/12h4) ] }

AR (m)

3/32
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FIGURA 1 — Diagrama esquematico do porta amostra do dilatdme-
tro diferencial utilizado neste trabalho:

1. amostra; 2. padrdo (Al203); 3. detetores; 4. suporte; 5. forno ¢lé-
trico; 6. termopar (pt/pt 13% Rh); 7. bobinas do transformador dife-
rencial; 8. nucleo do transformador diferencial; 9. oscilador; 10. am-
plificador; 11, registrador; 12. pesos.
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FIGURA 2 — Deformacdo de uma amostra do vidro NBS 711 e
487°C sob uma carga de 10g.
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tabulados para um vidro padrdo NBS 710. O principal ob-
jetivo deste trabalho é testar cuidadosamente o método de
compressdo utilizando um vidro padrdo NBS 711.

MATERIAIS E METODOS

Amostras de 5§ X 5§ x 15mm do vidro NBS 711 foram
analisadas num dilatOmetro diferencial Rigaku mod. cat.
.2 8076 D1 (Fig. 1). Ensaios preliminares com uma amos-
tra de quartzo (transformacgdo de fase a 573°C) demons-
tram que as temperaturas podiam ser obtidas dentro de +
1°C, apesar de a inércia téermica do forno levar, algumas
vezes, a desvios de atée 3°C. Um ensaio com amostra de
Al»O3 mostrou um desvio de 8,3 x 10-? s-1 da linha base.
As velocidades de deformagdo foram corrigidas devido a
esse desvio. Os ensaios de compressdo foram efetuados
com cargas de 5g para viscosidades menores que 1010 Pa_s;
10g para 1010<{Nn«¢1011e20g parand>10ll Pa.s. A velocidade
de aquecimento do forno, R, foide 1,25°C/min.
Um grafico experimental da deformac¢do da amostra
sob uma carga de 10g € mostrado na Fig.2. Da regido li-
near calculou-se a taxa de deformacdo através da medida
de Al/At. Deve-se enfatizar, também, que o porta-
amostras do dilatdmetro se encontrava ligeiramente danifi-
cado provocando, algumas vezes, um escorregamento da
amostra.

RESULTADOS

A Fig. 3 mostra a curva padrdo para o vidro NBS 711,
obtida num teste ‘‘round robin’’ pelo método de extensdo
de fibras, fornecidas pela National Bureau Standards. Os
pontos experimentais, obtidos neste trabalho pelo método
de compressdo, estdo espalhados em torno da curva pa-
drdo, com um desvio médio de 0,2 em log . Acreditamos
que esse espalhamento se deve principalmente a0 mau esta-
do do porta-amostras que ndo permite uma fixa¢do regular
das amostras vitreas. Apesar disso, o método se mostra
compativel para estimativas de viscosidadenafaixadell,2<
log n<9,0Pa.s.Comcargas de 50g poderia se chegar a 1012
Pa.s. Deve-se enfatizar, também, que com uma unica
amostra é possivel se determinar a curva de viscosidade na
faixa acima mencionada.

CONCLUSOES

O meétodo de compressdo € simples e permite estimar a
viscosidade de vidros entre 109 e 1012 Pa.s. Além disso, a
mesma técnica pode ser empregada para se estudar o com-
portamento mecanico de materiais ceramicos em altas tem-
peraturas.
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FIGURA 3 — Curvas de viscosidade para o vidro NBS 711:

{—) curva padrdo obtida por extens3o de fibra (@) )pontos experimentais obtidos neste trabalho pelo método de compressio.
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